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@ Verf ahren zur Durchfiihrung von chemlschen Reaktionen und gletchzeltlger destillattver Zerlegung elnes 
Produktgemisches In mehrere Fraktlonen mittels einer r 

@ Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen Reaktio- 
nen und gleichzeitlger destillativer Zerlegung eines Pro- 
duktgemisches in mehrere Fraktionen mittels einer Destllla- 
tionskolonne, die in Teilbereichen durch in Langsrichtung 
wirksame Trenneinrichtungen, die eine Quervermischung 
von Flussigkefts- und/oder BrOdenstrdmen ganz oder teil- 
weise verhindern, tn einen Reaktionsteil und etnen Destilla- 
tionsteil unterteilt ist, wobei dem Reaktionsteil ein Oder 
mehrere Reaktanden und gegebenenfalls ein Katalysator 
zugefuhrt warden und aus dem Destillationsteii gleichzeitig 
eine oder mehrere Mittelslederfraktionen, die aus Reaktan- 
den und/oder Reaktionsprodukten bestehen kdnnen, und 
die von Verunreinigungen durch Kopf- und Sumpffraktionen 
frei oder weitgehend frei sind, dampffdrmig Oder flQssig 
abgezogen warden. 
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Verfahren zur Durchftihrung von chemlschen Reaktionen und glelchzeitiger 
destilla tiver Zerlegung eines Produktgemisches in mehrere Fraktlonen 
mittelg einer Pest ilia tionskolonne 



05 Die Erflndung betrifft ein Verfahren zur Durchfuhrung von chemlschen Reak- 
tioaen und glelchzeitiger destillativer Zerlegung eines Produktgemisches 
in mehrere Fraktlonen mittels einer Destilla tionskolonne, die in Teilbe- 
reichen durch in LMngsrichtung wirksame Tr enneinr ichtungen , die elne Quer- 
vermischung von Flussigkelts— und/oder BriidenstrSmen ganz oder teilwelse 

10 verhindern, in einen Reaktionsteil und elnen Destinations tell unterteilt 
ist. 

Die Durchfuhrung von chemlschen Reaktionen in Des til la tionskolonnen, wo- 
bei chemische Reaktionen und dest illative Stoff trennung slch uberlagern 

15 und im gleichen Raum nebeneinander ablaufen, 1st eine seit langem prakti— 
zierte VerfahrensfUhrung. Haufig bletet dlese VerfahrensfUhrung Vorteile 
hinsichtlich Energlebedarf und Investitlonskosten im Vergleich zu Verfah- 
rensfUhrungeu, bei denen die Reaktion und die destillatlve Stoff trennung 
in getrennten Verfahrensschritten, n&mlich Reaktion in elnem Reaktor und 

20 anschlleBende destillatlve Stoff trennung in einer Destilla tionskolonne, 
stattf inden. Beisplele fiir chemische Reaktionen, die vorteilhaf t in De- 
stilla tionskolonnen durchgefUhrt warden, sind Veresterungen, Xinesterungen 
und Verseifungen sowie Acetallslerungen und Acetalspaltungsreaktlonen* 
Besonders geeignet sind Dest 11 la tionskolonnen fur Gleichgewlchtsreaktio- 

25 nen, bei denen alle Reaktanden ahnliche Siedepunkte aufweisen, die Reak— 
tlonsprodukte dagegen wesentlich htfher und/oder niedrlger sleden* Jedoch 
auch bei Reaktionen, bei denen dieses optimale Siedeverhalten nicht gege- 
ben ist, konnen Dest ilia tionskolonnen slnnvoll elngesetzt werden, da sie 
die Verwirklichung des gunstigen Gegenstroms der Reaktanden ermoglichen. 

30 Dadurch ergeben sich hohere UmsStze als fUr die direkte Vermischung ohne 
Gegenstrom. 

So kann belspielsweise bei einer Reaktion A+B (Reaktanden) — C+D 

(Reaktlonsprodukte), der Siedefolge A, C, B, D - nach anstelgenden Siede- 

35 temperaturen geordnet - und elnem nicht im stSchiometrischen Verhaltnis 
sondern im tJberschufl zugefahrenen Reaktand A, aus der Destillationsko- 
lonne als Kopfprodukt das Gemisch aus A und C und als Sumpf produkt D abge- 
zogen werden* Zur destillatlven Zerlegung des Kopf produktes A und C ist 
eine weitere, nachgeschaltete Des til la tionskolonne notwendig. Entspre- 

40 chendes gilt, wenn ein Reaktand die schwerstsiedende Komponente 1st* Auch 
hierbei ist bei g 1 el cher Siedefolge wie oben eine zusatzliche Des till ac- 
tions kolonne erf order lich, urn den nicht umgesetzten Reaktanden B sowie 
das Reaktionsprodukt D in reiner Form zu gewinnen. Dest ilia tionskolonnen 
I werden selbst in solchen FaTlen elngesetzt, wo die Reaktlonsprodukte 
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weder Leichtestsieder noch Schwerstsieder slnd. Bel einer Reaktlon 
A+B OH), der Siedefolge A, C, D, B bedeutet dies, dafl hler zwei zu- 

sStzliche Destillationskolonnen zur Reinlgung der Re akt Ions produkt e C und 
D gebraucht werden. Trotzdea ergeben sich auch hler oft Vortelle gegen- 
05 fiber der Reaktlon In einem se pa rat en Re akt or, da die Deetlllatlonskolonne 
die Ausnutzung des Gegens trompr inzips ersSglicht und unter gfinstigeren 
KonzentratlonsverhaTrnf ssen arbeitet. 

Dieses wichtige Frinzlp der Ausnutzung des Gegens troras wird jedoch In 
lO die sen Fallen durch die ttberlagerung von Reaktlon und destlllatlver Trenn- 
aufgabe teilweise nachtelllg beeinfluflt; so fuhrt beispielsweise im zu- 
letztgenannten Fall eine Stelgerung der Helzlelstung nlcht In Jedem Fall 
zu einer Verbessernng des Umsatzes, denn infolge des hfiheren ROcklauf ver- 
bal tnisses erfolgt eine starkere Verdunnung der Reaktanden und des Kata- 
15 lysators In der Re akt ions zone. 

Diese In der Fach 11 teratur blslang nlcbt beach teten Effekte fuhren bei- 
spielsweise in dem Fall der Reaktlon A4-B CH>, der Siedefolge A, C, B, 
D and einea im tJberschufl gefahrenen Re akt and A, dazu, dafl ein bestiamtes 

20 Ergebnls der Destlllatlonskolonne bins ichtl ich Oasatz and Kn tnahmekonzen— 
tratlon nlcht nur bei einer feat vorgegebenen Helzlelstung sondern auch 
bel einer wesentlich bSheren Helzlelstung erhalten wird. Es slnd zwei ver- 
schiedene Betriebszustande mSglich. Der Grund far dieses hdchst Qber- 
raschende Vernal ten liegt, wie Siaulationsrechnungen ergaben, darin, dafl 

25 sich im einen Fall mlt der niedrlgeren Helzlelstung der Gegens trom noch 
gut auswirken kann, wanrend er im anderen Fall durch zu hohe Ruckvermi- 
schuQg abgeschwacht wird. Es 1st ein mehrfach bS*herer Energieaufwand er- 
f order lich, urn die sen Fehler durch destlllatives Anreichern eines Reaktan- 
den wieder zu kompensieren* Hler gehen die Vortelle der Destinations— 

30 kolonne weltgehend verloren. Ans dem Geschllderten 1st zu entnehaen, dafl 
die uneinge schra" nkte tfberl age rung von Reaktlon und Destination nlcht in 
jedem Fall sinnvoll 1st. 

Aufgabe der vorl legend en Erflndung 1st es, durch eine einf ache Haflnabae, 
35 die var label den verschiedensten Fallen von Pest ilia tionskolormen ange- 
paflt werden kann, zu errelchen, dafl die fur die Stoff trennung bendtigte 
De stillat ionsenergie den Gegens trom der Reaktanden nlcht unnStigerweise 
fiber das gunstige Ma 6 hinaus beelnflufit. ZusStzlich soil der Rachteil 
venal eden werden, der dadurch entsteht, dafl bei ungunstlgem S led e vernal- 
40 ten von Reaktanden und Re akt ions produkt en zus&tzliche Tr ennkolonnen zur 
Reinlgung der Produkt strdme erf order lich werden. 
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Diese Aufgabe wird erf indungsgemafi in Uberraschend einfacher Weise da- 
durch gelOst, dafi dem Reaktionsteil ein oder mehrere Reaktanden und gege- 
benenfalls ein Ratalysator zugefuhrt werden und a us dem Destinations tell 
gleichzeitig eine oder mehrere Mittelsiederf raktionen, die aus Reaktanden 
OS und/oder Reaktionsprodukt en bestehen kSnnen, und die von Verimreinigungen 
durch Kopf- und Sumpff raktionen f rei oder weitgehend frei sind, dampffSr- 
mig oder flUssig abgezogen werden. 

Wie in der Patentanmeldung 33 02 525.8 fUr den Fall einer einf aphen De- 
lO stillation beschrieben, enthMlt die Destillationskolonne in Teilbereichen 
in LSingsrichtung wirksame Trennvorrichtungen zur Verhinderung einer Quer- 
vermischung von Fliissigkeits- und/oder Briidens tromen- 

Ein Ausftthrungsbeispiel der Erfindung ist in der Zeichnung dargestellt 
15 und wird im folgenden naher beschrieben. 

Es zeigen: 

Figur 1 ein schematisches Verf ahrensf lieflbild einer Destillationskolonne 
mit der Reaktion A+B C+D, Siedefolge A, C, B, D und einem 

2o nicht 1m stScbiometrischen Verbal tnis soudern im tJberschufi zuge- 

fabrenen Reaktanden A zur destillativen Trennung der Produkt- 
strome A, C und D, 

Figur 2 ein schematisches Verf ahrensf liefibild einer Destillationskolonne 
mit der Reaktion A+B GW, Siedefolge A, C, D, B zur destil- 

25 lativen Trennung der Produktstrome A, B, C und D« 

Gemafl Figur 1 wird eine Kolonne 1 durch eine in LSngsrichtung wirksame 
Trenneinrichtung 2 unterhalb und oberhalb der Zulaufste lien fur die Reak- 
tanden A und B in einen Reaktionsteil 3 und einen Destinations tell 4 
30 unterteilt. Entsprechend der Siedefolge wird der leichtestsiedende Reak- 
tand A am Kopf und das schwerstsiedende Reaktionsprodukt D am Sumpf der 
Kolonne entnommen. Da im Dest illations teil 4 die Reaktion unterdruckt 
ist, ist es mBglich, dort das mittelsiedende Reaktionsprodukt C in reiner 
oder weitgehend reiner Form abzuziehen, 

Wie Figur 2 zeigt, ist es bei der gleichen Anordnung auch mogl.ich, bei 
dem besonders ungttnstigen Fall, wenn beide Reaktionsprodukte weder die 
leichtestsiedende noch die schwerstsiedende Fraktion sind und nach her- 
kommlicher Verfahrensweise zwei zusStzliche Dest ilia tionskolonnen ben5- 
40 tigt werden, mit einer Destillationskolonne die gestellte Aufgabe - nSm- 
lich die Reaktionsprodukte C und D in reiner Form zu gewinnen - zu 18sen; 
wobei durch eine entsprechende Aufteilung der Fliissigkeits- und Dampf- 
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strSme auf Reaktious— und Destinations teil der Gegenstrom optimal zur 
Wirkung kommt und der Gesamtaufwand verringert warden kann. 

Durch diese LSngsunterteilung wird die Wglichkeit ge schaf fen, einen sepa- 

05 rat en Kolomienteil zu erhalten, in dem man die B eak t ion unter den fur sie 
optimalen Bedingungen hlnslchtlich Heizleistung , Buckvermischung und Kata— 
lysatorkonzentration ablaufen las sen kann. Der meist nichtf lGchtige oder 
schwer fluent ig e Katalysator (z«B» Mineralsaure fur Veresterungen , Versei- 
f ungen, Acetalblldungen und — spaltungen oder Uaacetal islerungen oder Alko— 

lO bo late fur Umesterungen) oder auch leichtfluchtigen Katalysator (bei- 

spielsweise Chlorwasserstof f , Amei sensaure ) l&fit slch en t s prechend selnea 
Siedeverhalten durch die Wahl seiner Zugabes telle gezielt In dlesen De- 
stinations kolomienteil - Reaktionsteil - elnbringen . Wegen der gerlnge- 
ren Verdunnuog des Katalysa tors in dem Reaktionsteil ergeben slch im all- 

IS gemeinen Elnsparungen hlnslchtlich der benStigten Katalysa tormengen oder 
es warden einfachere Kolonneneinbauten moglich, die weniger Verweilzeit 
fur die Flussigkeit einstellen, z.B. FullkSrperkolonnen ans telle von teu— 
reren Glocken— oder Ventilbodenkolonnen- Dies bietet auch Vbrteile, wenn 
die Verweilzeit wegen der Tempera turempfindlichke it der Produkte raSg- 

20 lichst klein sein soli* In dem dem Re a kt ionsteil gegenuberliegenden De- 
stinations teil kann die chemlsche Reaktlon verhlndert werden, indent der 
Katalysator aus diesem Bereich f e rngehal t en wird, was slch entweder in— 
folge seiner Hichtf ISchtigkeit oder Leichtf lOchtigkeit von selbst erglbt 
oder aber durch besondere HaBnahmen wie be i spiel awe ise gezielte ZerstS- 

25 rung elner ka talys ierenden SSure durch Zudoslerung einer Lauge im Destil— 
latlonstell erzielbar 1st und so nur des t illative Stofftrennungen ablau- 
fen. Empfindliche Stoffe, die durch den Katalysator lelcht geschSdigt 
werden, kdnnen aus diesem Teil schonend abgetrennt werden* Die Beak t ions- 
zone kann gegebenenfalls bereits im Reaktionsteil gezielt elngegrenzt 

30 werden, indexa man bei spiel swe is e die Re akt ions zone nur auf den Bereich 
zwischen den Zulauf stellen der Reaktanden beschrSnkt. 

Zur technlschen Ausgestaltung der In Langsrlchtung wirksamen Trenneinrich- 
tungen kommen, wie in der Patentanmeldung 33 02 525.8 geschildert, men— 
35 rere Hoglichkeiten in Betracht. Die einf achate Mogllchkeit stellen ebene 
durchgehende Trennbleche dar. Gegebenenfalls kSnuen jedoch 2 konzen— 
trische oder nebeneinander angeordnete Destillationskolonnen benutzt 
werden. 

40 Die chemlsche Reaktlon kann auch in einer Destil lationskolonne stattf in— 
den, bei der zur Erhdhung der Verweilzeit separate Verweilzei tbehSl ter 
auBerhalb der De s 1 11 la t ionsko lonne angeordnet werden, in dene a die Reak- 
tlon gegebenenfalls durch lonentauscher ka talys iert wird. 
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Einen besoaders wertvollen Vorteil bietet die Langsunterteilung der De- 
sttllationskolonne gemSfl der vorliegenden Erf indung hinsichtlich der Rein- 
he it der entnommenen Produkte. 



05 
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Paten tanspruche 

1- Verfahren zur DurchfOhrung von chemischen Reaktionen und gleichzeiti- 
ger destillativer Zerlegung elnes Produktgemisches In mehrere Fraktio- 

05 nen mitt els elner Destillationskolonne, die in Teilbereichen durch in 

L3ngs richtung wirksame Trenneinr ichtimgen , die eine Quervermischung 
von Flussigkeits- und/oder BrOdens trSmen ganz oder teilweise verhin- 
dern, in einen Reaktionsteil und einen Destinations teil unterteilt 
1st, dadurch gH^wngelchnet, daB dem Reaktionsteil (3) ein oder ireh- 

10 rere Reaktanden und gegebenenf alls ein Katalysator zugefuhrt warden 

und aus dem Destinations teil (4) gleichzeitig eine oder mehrere 
Mittels iederf raktionen, die aus Reaktanden und/oder Reaktionsprodufc- 
ten bestehen kSnnen, und die von Verunreinigungen durch Kopf- und 
Sumpff raktionen frei oder weitgehend frei sind, dampffamig oder 

15 flussig abgezogen werden. 

2. Vorrichtung zur Durch fuhrung des Verfahrens gem3B Anspruch I, dadurch 
gekennzeichnet , daB Reaktionsteil (3) und Destillationsteil (4) ge- 
meinsam in elner Destillationskolonne angeordnet und durch in Langs- 

20 richtung wirksame Trenneinrichtungen (2) voneinander getrennt sind. 

3. Vorrichtung zur Durch fuhrung des Verfahrens gemSB Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, daB Reaktionsteil (3) und Destillationsteil (4) teil- 
weise oder ttber ihre Gesamtlange als zwei voneinander getrennte De- 

25 stillationskolonnen ausgefuhrt sind* 
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© Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen Reaktionen und gleichzertigerdestillativer Zerlegung eines 
Produktgemisches In m eh rare Fraktionen mfttels einer Destillationskolonne. 

© Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen Reaktio- . ^>f~ 

nen und gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines Produkt- v 
gemisches in mehrere Fraktionen mittets einer Destillations- 
kolonne <1), die in Teilbereichen durch in Langsrichtung 
wirksame Trenneinrichtungen (2), die eine Quervemischung 
von Flussigkeits- und/oder BrudenstrSmen ganz oderteilwei- 
se verhindern, in einen Reaktionsteil (3) und einen Destillati- g_ 
onstetl (4) unterteilt ist, wobei dem Reaktionsteil ein oder 
mehrere Reaktanden (A, B) und gegebenenfalts ein Katalysa- 
tor zugefuhrt werden und aus dem Destillati on steil gleichzei- A- 

tig eine oder mehrere Mittelsiederfraktionen (C, D), die aus 3 . * * * 

Reaktanden und/oder Reaktionsprodukten bestehen konnen, 
und die von Verunreinigungen durch Kopf- und Sumpffrak- FIG. I 

tionen frei oder weitgehend frei sind, dampffdrmig oder 
flussig abgezogen werden. 
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